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@ Verfahren zur DurchfOhrung von chemischen Reaktio- 
nen und gleichzeftiger destillatlver Zerlegung eines Pro- 
duktgemisches in mehrere Fraktionen mittels einer Destilla- 
tionskolonne, die in Teilbereichen durch in Langsrichtung 
wirksame Trenneinrichtungen. die eine Quervermischung 
von FIGssigkelts- und/oder BrOdenstromen ganz Oder teil- 
weise verhindern, in einen Reaktionsteil und einen Destilla- 
tionsteil unterteilt 1st, wobei dem Reaktionsteil ein oder 
mehrere Reaktanden und gegebenenfalls ein Katalysator 
zugefuhrt werden und aus dem Destillationsteil gleichzeitig 
eine oder mehrere Mfflelsiederfraktionen, die aus Reaktan- 
den und/oder Reaktionsprodukten bestehen kdnnen, und 
die von Verunreinigungen durch Kopf- und Sumpffraktionen 
frei oder weitgehend frel sind, dampfformig oder flussig 
abgezogen werden. 
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ACTORUM AG 
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Verfahreti zur Durchfuhrung von chemischen Reaktionen und gleichzei tiger 
destillativer Zerleguag eines Produktgemisches in mehrere Fraktlonen 
mittels einer Destillationskolonne 



05 Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Durchfuhrung von chemischen Reakr- 
tionen und gleichzeitiger destillativer Zerlegung eines Produktgemisches 
in mehrere Fraktionen mittels einer Destillationskolonne, die in Teilbe- 
reichen durch in LMngsrichtung wirksame Trenneinrichtungen, die eine Quer- 
vermischung von Fliissigkeits- und/oder BrudenstrQmen ganz oder teilweise 

10 verhindern, in einen Reaktionsteil und einen Destinations teil unterteilt 
1st. 

Die Durchfuhrung von chemischen Reaktionen in Destillationskolonnen, wo— 
bei chemische Reaktionen und dest illative Stoff trennung sich uberlagern 

15 und im gleichen Raum nebeneinander ablaufen, ist eine seit langem prakti— 
zlerte Verfahrensftthrung. Haufig bietet dlese Verfahrensfuhrung Vortelle 
hinslchtlich Energiebedarf und Investitionskosten im Vergleich zu Verf ah- 
rensfuhrungen, bei denen die Reaktion und die destlllative Stoff trennung 
in getrennten Verfahrensschritten, nMmlich Reaktion in einem Reaktor und 

20 anschliefleude destillative Stoff trennung in einer Destillationskolonne, 
stattfinden. Beispiele fiir chemische Reaktionen, die vorteilhaft in De- 
stillationskolonnen durchgefuhrt werden, sind Veresterungen, Xinesterungen 
und Verseifungen sowie Acetalisierungen und Acetalspaltungsreaktionen. 
Besonders geeignet sind Destillationskolonnen fur Gleichgewichtsreaktio- 

25 nen, bei denen alle Reaktanden ahnliche Siedepunkte aufweisen, die Reak- 
tionsprodukte dagegen wesentlich holier und/oder niedriger sieden. Jedoch 
auch bei Reaktionen, bei denen dieses optimale Siedeverhalten nicht gege- 
ben ist, kSnnen Destillationskolonnen sinnvoll eingesetzt werden, da sie 
die Verwirklichung des gunstigen Gegenstroms der Reaktanden ermoglichen. 

30 Dadurch ergeben sich hShere Umsatze als fur die direkte Vermischung ohne 
Gegenstrom. 



So kann beispielsweise bei einer Reaktion A+B (Reaktanden) QVD 

(Reaktionsprodukte), der Siedefolge A, C, B, D - nach ansteigenden Siede- 
35 temperaturen geordnet - und einem nicht im stSchiometrischen Verhaltnis 
sondern im Uberschufl zugefahrenen Reaktand A, aus der Destillationsko- 
lonne als Kopfprodukt das Gemisch aus A und C und als Sump fprodukt D abge- 
zogen werden. Zur destillativen Zerlegung des Kopf produktes A und C ist 
eine weitere, nachgeschaltete Destillationskolonne notwendig. Entspre- 
40 chendes gilt, wenn ein Reaktand die schwerstsiedende Komponente 1st* Auch 
hierbei ist bei gleicher Siedefolge wie oben eine zusatzliche Destilla- 
tionskolonne erforderlich, urn den nicht umgesetzten Reaktanden B sowle 
das Reaktionsprodukt D in reiner Form zu gewinnen. Destillationskolonnen 
werden selbst in solchen Fallen eingesetzt, wo die Reaktionsprodukte 
Go/HB 
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weder Leichtestsieder noch Scbwers tsieder slnd. Bel einer Reaktion 
A« OfD, der Siedefolge A, C, D, B bedeutet dies, dafl hier zwei zu- 

sStzliche Destillationskolonnen zur Seinigung der Re akt Ions pr odukt e C und 
D gebraucfat werden. Trotzdes ergeben sich auch hier oft Vortelle gegen- 
OS Ober der Reaktion In elnem sepaxaten Reaktor, da die Destlllationskolonne 
die Ausnutzung des Gegenstromprinzips ersSglicht und unter gQnstigeren 
Konzentrationsverhaltnissen arbeitet. 



Dieses wichtige Prinzip der Ausnutzung des Gegenstroms wird Jedoch in 
lO die sen Fallen durch die tfberlagerung von Reaktion und destillativer Trenn- 
aufgabe tell wise nachteilig beeinfluflt; so fubrt beispielsweise la zu- 
letztgenatmten Fall eine Steigerung der Heizleistung nicht in jedea Fall 
zu einer Verbesserung des Ifcasatzes, denn infolge des hBheren RScklauf ver- 
bal tnisses erfolgt eine stSrkere Verdunnung der Reaktanden und des Kata- 
15 lysators in der Re akt ions zone • 

Biese in der Fachliteratur bi slang nicht beachteten Ef fekte ftthren bei- 
splelsweise in dem Fall der Reaktion AHJ C-H>, der Siedefolge A, C, B, 
D and einea im tJberschufl gefahrenen Re akt and A, dazu, dafl ein bes titrates 

20 Ergebnis der Destlllationskolonne hinsichtlich Oasatz and Entnahsekonzen- 
tration nicht nur bei einer f est vorgegebenen Heizleistung sondern auch 
bei einer wesentlich hSheren Heizleistung erhalten wird. Es sind zwei ver- 
schiedene BetriebszustSnde mSglich. Der Grand far dieses hfichst Bber- 
raschende Verhalten liegt, wie Simulationsrechnungen ergaben, darin, dafl 

25 sich im einen Fall mit der niedrigeren Heizleistung der Gegenstrom noch 
gut auswirken kana, wahrend er im anderen Fall durch zu ho he Rnckverai- 
schung abgeschwScht wird. Es ist ein mehrfach hoherer Energieaufwand er- 
forderlich, cm diesen Fehler durch destillatlves Anreichern eines Reaktan- 
den wieder zu kompensieren. Hier gehen die Vorteile der Be s til la t ions- 

30 fcolonne weitgehend verloren. Aus dea Geschilderten ist zu entnebmen, dafl 
die uneingeschrankte tTbe rlagerung von Reaktion und Destination nicht In 
jjedem Fall sinnvoll 1st. 



Aufgabe der vorl legend en Erfindung ist es, durch eine einfache Haflnabae, 
35 die variabel den ve rsch iedens ten Fallen von Destillationskolonnen ange- 
pafit werden kann, zu erreichen, dafl die fur die Stof f trennung benStigte 
Destillationsenergle den Gegenstrom der Reak tanden nicht unn5 1 igerwe ise 
fiber das gunstige Mafl hinaus beeinflufit. Zusatzlich soli der Kachteil 
venal eden werden, der dadurch entsteht , dafl bei ungunstigea Siedeverhal- 
40 ten von Reaktanden und Reaktionsprodukten zusStzliche Trennkolonnen zur 
Reinigung der Pr odukt str ©me erf order lich werden. 
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Diese Aufgabe wird erf induugsgemSfl in Uberraschend eiufachei: Welse da- 
durch gelost, dafl dem Reaktionsteil ein oder mehrere Reaktanden und gege- 
benenfalls ein Katalysator zugefuhrt werden und aus dem Destinations teil 
gleichzeitig eine oder mehrere Mittelsiederf raktionen, die aus Reaktanden 
05 und/oder Reaktionsprodukten bestehen konnen, und die yon Verunreinigungen 
durch Kopf- und Sumpff raktionen frei oder weitgehend frei sind, dampffor- 
mig oder flttssig abgezogen werden. . 

Wie in der Patentanmeldung 3 3 02 525.8 fur den Fall einer einf achen De- 
10 stillation beschrieben, enthalt die Destillationskolonne in Teilbereichen 
In Langsrichtung wirksame Trennvorrichtungen zur Verhinderung einer Quer- 
vermischung von Fliisslgkeits- und/oder BrUdenstramen. 

Ein Ausfuhrungsbeispiel der Erfindung ist in der Zeichnung dargestellt 
15 und wird im folgenden nSher beschrieben. 

Figur 1 ein schematisches Verf ahrensflieflbild einer Destillationskolonne 
mit der Reaktion A+B C+D, Siedefolge A, C, B, D und einem 

20 n icbt 1m stScbiometrischen Verhaltnis sondern lm uherschufl zuge- 

fahrenen Reaktanden A zur destillativen Trennung der Produkt- 
strome A, G und D, 

Figur 2 ein schematisches Verf ahrensflieflbild einer Destillationskolonne 
mit der Reaktion A+B C+D, Siedefolge A, C, D, B zur destil- 

25 lativen Trennung der ProduktstrBme A, B, C und D. 

GemMfl Figur 1 wird eine Kolonne 1 durch eine in Langsrichtung wirksame 
Trenneinrichtung 2 unterhalb und oberhalb der Zulauf stellen fur die Reak- 
tanden A und B in einen Reaktionsteil 3 und einen Destillationsteil 4 
30 unterteilt. Entsprechend der Siedefolge wird der leichtestsiedende Reak- 
tand A am Kopf und das schwerstsiedende Reaktionsprodukt D am Sumpf der 
Kolonne entnommen. Da lm Destillationsteil 4 die Reaktion unterdrttckt 
ist, ist es moglich, dort das mittelsledende Reaktionsprodukt C in reiner 
oder weitgehend reiner Form abzuziehen. 

35 

Wie Figur 2 zelgt, ist es bei der gleichen Anordnung auch moglich, pel 
dem besonders ungtostlgen Fall, wenn beide Reaktionsprodukte weder die 
leichtestsiedende noch die schwerstsiedende Fraktion sind und nach her- 
kSmmlicher Verfahrensweise zwei zusStzliche DestiHationskolonnen ben6- 
40 tigt werden, mit einer Destillationskolonne die gestellte Aufgabe - nam- 
lich die Reaktionsprodukte C und D in reiner Form zu gewinnen - zu ISsen; 
wobei durch eine entsprechende Aufteilung der Fliissigkeits- und Dampf- 
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strQme auf Reaktions- uad Destillationsteil der Gegenstros optimal zur 
tfirkung kommt und der Gesamtaafwand verringert werden kann« 

Durcb diese Lang sun terte Hung wird die Wglicbkeit ge schaf fen, einen sepa- 

05 rat en Koloimenteil za erbalten, in dea sail die Reaktion unter den fur sie 
optlmalen Bedingungen binsichtlich Eeizleistung, Etickvermisc himg und Kata- 
lysatorkonzentratlon ablaufen las sen kann. Der racist nichtf luchtige oder 
schwerf lucbtige Katalysator (z.B. MineralsSure fUr Vereaterungen , Versei- 
fungen, Acetalblldungen imd -spalttmgen oder Uaace talis tenmgen oder Alko— 

lO bo late fur Umesterungen) oder audi leichtflucbtigen Katalysator (bei- 
spielswelse Cblorwasserstof f , Amel sensSure ) lSBt sich entsprechend selnea 
Sledeverhalten durcb die Wahl seiner Zugabes telle gezielt in diesen De- 
stlllationskolonnenteil - Reaktionsteil - einbringen. Wegen der geringe- 
ren VerdGnnung des Katalysa tors in dem Reaktionsteil ergeben sich lm all- 

15 geraelnen Elnsparungen binsicbtlicb der bendtigten Katalysa to rmengen oder 
es werden einfacbere Kolonneneinbauten aSglicb, die wenlger Verweilzeit 
far die Flusslgkelt einstellen, z.B. FOllkSrperkoloimen ans telle von ten— 
reren Glocken- oder Vent ilbod enkolonnen • Dies bietet aucb Vorteile, wenn 
die Verweilzeit wegen der Teaperaturesapfindlichkeit der Produkte n5g- 

20 licbst klein seln soli* In dea dm Reaktionsteil gegenliberllegenden De- 
stinations te il kann die cbeaische Reaktion verbindert werden, indem der 
Katalysator ans diesem Bereicb ferngebalten wird, was sicb entweder in- 
folge seiner NicbtflGcbtigkeit oder Leicbtflucbtigkeit von selbst erglbt 
oder aber durcb besondere Mafinahsen wie beispielswelse gezielte ZerstS- 

25 rung einer katalyslerenden SSure durcb Zudosierung einer Lauge lm De st il- 
lations teil erzielbar ist und so nur destillative Stof f trennungen ablau- 
fen, Bapfindlicbe Stoffe, die durcb den Katalysator leicbt geschSdlgt 
werden, konnen aus dieses Teil scbonend abgetrennt werden* Die Reaktions- 
zone kann gegebenenfalls bereits lm Reaktionsteil gezielt eingegrenzt 

30 werden, indem nan beispielswelse die Re akt ions zone nur auf den Bereicb 
zwiscben den Zulauf stellen der Beaktanden bescbrSnkt. 

Zur tecbniscben Ausgestaltung der in Langs rich tang wirksamen Trenneinricbr- 
tungen konaaen, wie in der Paten tanmeldung 33 02 525.8 gescblldert 9 me.hr- 
35 rere MSglichkeiten in Betracbt. Die einfacbste Haglicbkelt stellen ebene 
durcbgebende Trennblecbe dar. Gegebenenfalls kSnnen jedoch 2 konzen- 
triscbe oder nebeneinander angeordnete Destillationskolonnen benutzt 

werden* 

40 Die cbeaische Reaktion kann aucb in einer Destillationskolonne stattfin- 
den, bei der zur Erb5bung der Verweilzeit separate Verweilzeitbehaiter 
au&erhalb der Destillationskolonne angeordnet werden, in dene a die Reak- 
tion gegebenenfalls durcb lonentauscber katalysiert wird. 
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Einen besouders wertvollen Vorteil bietet die Langsuntertellung der De- 
stillationsTtolonne gemMB der vorliegenden Erf induog hinsichtlich der Rein- 
he it der entnommenen Produkte. 
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Patentanapruche 

1. Verfahren zur Durch fuhrung von chemischen Reaktionen und gleichzelti- 
ger destillativer Zerlegung eines Produktgemisches In mehrere Fraktio- 

05 nea mittels einer Destlllationskolonne, die in Teilbereichen durch In 

Langs richtung wlrksame Trenneinrlchtungen, die elne Quervermlschung 
von FlOssigkeits- und/oder BrudenstrSmen ganz Oder teilweise verhin- 
dern, In einen Reakcionsteil und einen Destinations teil unterteilt 
iat , dadurch gekennzelchnet , dafi dem Reaktlonsteil (3) ein oder meh- 

10 rere Reaktanden und gegebenenf alls ein Katalysator zugefuhrt werden 

und aus dem Destillationsteil (4) gleichzeitig eine oder mehrere 
Mittels iederfraktionen, die aus Reaktanden und/oder Reaktionsproduk- 
ten bestehen konnen, und die von Verunreinigungen durch Kopf- und 
Sumpffraktionen frei oder weitgehend frei sind, dampffSrmig oder 

15 flussig abgezogen warden. 

2. Vorrichtung zur Durch fuhrung des Verfahrens gemaB Anspruch 1, dadurch 
gekennzelchnet, dafi Reaktlonsteil (3) und Destillationsteil (4) ge- 
meinsam in einer Destlllationskolonne angeordnet und durch in Langs- 

20 richtung wirksame Trenneinrichtungen (2) voneinander getrennt sind. 

3. Vorrichtung zur Durchfuhrung des Verfahrens gemaB Anspruch I, dadurch 
gekennzelchnet, daS Reaktlonsteil (3) und Destillationsteil (4> teil- 
weise oder uber ihre Gesamtlange als zwei voneinander getrennte De- 

25 stillatlonskolonnen ausgefuhrt sind. 
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